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Puiverformige, wasserldsliche kationische Polymerzusammensetzung, 
Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung 

Die vorliegende Erfindung betrifft puiverfdrmige wasserlosliche kationische 
5 Polymere, die aus mindestens zwei verscliiedenen kationischen 

Polymerkomponenten bestehen, die sich in der kationischen Komponente und im 
Molekulargewicht unterscheiden, sowie ein Verfahren zu deren Herstellung und die 
Venwendung der Polymerprodukte bel der Fest-FIQssig -Trennung wie z.B. bei der 
Papierherstellung als Retentionshilfemittel und bei der Schlammentwdsserung/ 
10 Abwasserreinigung. 

In der Praxis der Fest-Fltissig-Trennung besteht die Aufgabe durch Zugabe von 
Flockungshilfsmlttein ein moglichst gunstiges Ergebnis hinsichtlich der Parameter 
Trockensubstanz des Feststoffes und Klarheit des Filtrates zu erreichen, d.h. eine 

15 mOglichst vollstandige Abtrennung von Feststoff aus der flQssigen Phase zu 
bewirken. Als Beispiel fur die Bedeutung dieser Paranneter sei auf eine 
Schlammentwdsserung auf einer Kammerfilterpresse verwiesen. Da der 
getrocknete Schlamm transportiert und oft thermisch verwertet werden muss, ist ein 
mOglichst hoher Anteil an Feststoff (TS-Gehalt) enA^Qnscht. Auch das abgetrennte 

20 Filtrat muss einer Entsorgung zugefUhrt werden. Je klarer dieses ist, also je 

weniger nicht geflockte Feststoffe noch im Filtrat sind, desto besser und einfacher 
ist diese Entsorgung. Dann kann das Filtrat aus einer KIdranlage direkt an die 
Umwelt abgegeben werden und muss nicht noch einmal die Klaranlage 
durchlaufen. Mitunter liefert ein Flockungshilfsmittel einen geflockten Schlamm mit 

25 einem hohen Feststoffgehalt, aber eine unbefriedigende Klarung des Oberstandes. 
Bei einem anderen Flockungsmittel liegt es dann moglicherweise umgekehrt. 

Flockungshilfsmittel werden in Form von pulverformigen Granulaten oder Wasser- 
in-Wasser bzw. Wasser-in-Ol-Emulsionen hergestellt und vor ihrer VenA^endung in 
30 verdUnnter w^ssriger Ldsungen dem zu flockenden Medium zugegeben. 

Puiverfdrmige Granulate sind bevorzugt, da sie aufgrund ihres fast wasserfreien 
Zustandes kostengOnstiger zu transportieren sind und, wie bei den W/O- 
Emulsionen, kei.ne wassemnlOslichen Ol- bzw. Losungsmittelbestandteile enthalten 
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In der Praxis hat sich gezeigt. dass die Komblnation zweier Fioclcungshilfsmlttel oft 
bessere Gesamtergebnisse liefert als die Verwendung eines einzigen 
Roclcungshilfsmittels. So beschreiben die DE-OS 1 642 795 und die EP 346 159 A1 
die naclieinanderfolgende Dosierung von verscliiedenen polymeren 
Flocl^ungsmitteln. 

Misciiungen von pulverformigen Granulaten sind im Stand der Teclinil< 
beschrieben, so z.B. in der WO 99/50188, wo Pulver zweier gegensdtzlich 
geiadener Floclcungshilfsmittel in einer gemeinsamen Ldsung vereint warden. 
Aufgrund unterschiedliclien LSseverhaltens der beiden Polymerpulver l<ann es 
bereite beim LOsevorgang zu unregelmd&ig zusammengesetzten 
L6sungsprodui<ten Icommen. 

Die Verwendung von trockenen Pulvermischungen verschiedener Polymere bel 
Floclcungsprozessen kann durcli Entmlschungsersciieinungen zu Fehldosierungen 
fQliren. 

Aus der EP 262 945 A2 sind l<ationische Flocl<ungsliilfsmittel und Verfaliren zu 
Ihrer Herstellung belcannt, die aus zwei unterschiedliclien Polymerkomponenten 
bestehen. Sle entstehen nicht durch Vemiischung der Polymerkomponenten, 
sondem werden durch Polymerisation katlonischer Monomere zu einer 
hochmolekularen kationischen Polymerkomponente (Flockulant) in Gegenwart 
einer niedennolekularen kationischen Polymerkomponente (Koagulant) gebildet. 
Bei dleser Polymerlsationsreaktion kann es zu Pfropfreaktionen am vorgelegten 
Polymer kommen. Aufgrund Ihrer UnvertrSglichkeit mit dem Flockulanten auf Basis 
von Acrylatmonomeren werden folgende Koagulant Polymere bevorzugt verwendet: 
Polymere aus Allylmonomeren, insbesondere Poly-DADMAC und Amin- 
Epichlorhydrin Polymere (Seite 4, Z. 40f). Das Verhaitnis von Koagulant zu der 
hochmolekularen Polyelektrolyt-Komponente wird mit 10:1 bis 1:2, bevorzugt 5:1 
bis 1:1.5 angegeben {Seite 3, Zeilen 48-49), d.h. in der bevorzugten 
AusfQhrungsform betragt der Anteil des Koagulanten an der Polymermischung 83 
bis 40 Gew.%. Die hohen Anteile an Koagulant bereiten bei der Herstellung von 
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PolymerisationslSsungen Viskositdtsprobleme. Die Eigenschaften der ofFenbarten 
Flockungsmittel genQgen nicht den Anforderungen wie sie an technlsche 
Flockungsprozesse in Bezug auf Schnelligkeit und WIrksamkeit gestellt werden. 

5 

Aufgabe der vorliegenden Erfmdung war die Bereitsteilung von gegenuber dem 
Stand der Technik verbesserten pulverfermigen kationischen Flockungshilfsmittein, 
aufgebaut aus einem niedermolekularen Polymeranteii und einem hochmolekularen 
Polymerantell. Femer ist ein Herstellungsverfahren anzugeben, nach dem die 
10 beiden Polymerkomponenten ohne wesentliche EinschrSnkungen miteinander 
vereint werden kOnnen und die Reaktionsprodukte oline wesentliche 
Einschrdnkungen weiterverarbeltet werden kOnnen und wobei ein In sich 
einheitliches und gut I6sllches Polymerpulver entsteht. 

15 Die Aufgabe wird gelost, durch eine wasserlQsliche kationische 

Polymerzusammensetzung die mindestens zwei, In den kationischen Gruppen 
verschieden zusammengesetzte kationische Polymere enthalt, wobei ein erstes 
kationisches Polymere in Gegenwart eines zweiten kationischen Poiymeren in 
wassriger LOsung aus selnen Monomerbestandteilen durch radikalische 

20 Polymerisation gebildet Ist, dadurch gekennzeichnet, dass 

- die Polymerisation des ersten kationischen Poiymeren In einer wSssrigen Losung 
des zweiten kationischen Poiymeren nach dem Verfahren der adiabatlschen 
Gelpoiymerisatlon erFolgt. 

25 In einer vorteilhaften AusfQhrungsfomi wird die Polymerzusammensetzung durch 
ein Verhaltnis von zweitem kationischen Polymer zu erstem kationischen Polymer 
von 0,01:10 bis 1:4, vorzugsweise 0,2:10 bis <1:10 gebildet. 

ErfindungsgemaS unterscheiden sich die beiden kationischen Polymere durch die 
30 Art ihrer kationischen Gruppen, die verschieden aufgebaut sind, d.h. das erste 
kationische Polymere wird von einer anderen kationischen Monomerspezies 
gebildet als das zweite kationische Polymere. 
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Bei dem ersten kationischen Polymer handelt es sich um ein Copolymer aus 
kationischen und nichtionischen Monomeren. 

Als kationische Monomerkomponenten eignen sich beispielsweise 
kationisierte Ester der (Meth)acrylsaure wie z.B. von 
DimethylaminoethyI(meth)acrylat, DiethyIaminoethyl(meth)acrylat, 
Diethylaminopropyl(meth)acrylat, Dimethylaminopropyl(meth)acrylat, 
Diethylaminopropyl(meth)acrylat, Dimethylaminobutyl(methacrylat), 
Diethylaminobutyl(meth)acrylat, 
kationisierte Amide der (Meth)acrylsaure Wie z.B. von 
Dimethylaminoethyl(meth)acrylamid, Diethylaminoethyl(meth)acrylamld, 
Di€ithylaminopropyl(rtieth)acrylamid, Dimethylaminopropyl(meth)aGrylamid, 
Dlethylaminopropyl(meth)acrylamid, Dimethylamlnobutyl(meth)acrylamid, 
Diethylaminobutyl(meth)acrylamid, kationisierte N-Alkylmono- und diamide mit 
Alkyiresten von 1 bis 6 C-Atomen, wie z.B. von N-l\/lethyl(meth)acrylamid, N,N- 
Dimethylacrylamid, N-Etliyl(meth)acrylamid, N-Propyl(metli)acrylamid, tert.- 
Butyl(meth)aGrylamid, 

kationisierte N-Vinylimidazole sowie substituierte N-Vinylimidazole, wie z.B. von N- 
Vinyl-2-methylimidazol, N-Vinyl-4-methylimidazol, N-Vinyl-5-methylimldazol, N- 
Vinyl-2-ethylimidazol und 

kationisierte N-Vinylimidazoline, wie z.B. von Vinylimidazolin, N-Vinyl-2- 
methylimidazolin und N-Vinyl-2-ethylimidazolin. 

Die basischen l\/lonomere werden in mit l\/lineralsauren oder organischen Sduren 
neutralisierter oder quatemtsierter Form eingesetzt, wobei die Quaternisierung 
vorzugsweise mit Dimethylsulfat, Diethylsulfat, IVIethylchlorid, Ethylchlorid oder 
Benzylchlorid vorgenommen wird. In einer bevorzugten AusfQhrungsform werden 
die mit Methylchiorid oder Benzylchlorid quatemisierten Monomere verwendet. 

Bevorzugte kationische Monomerkomponenten sind die kationisierten Ester und 
Amide der (Meth)acrylsaure, jeweils ein quaternisiertes N-Atom enthaltend und 
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insbesondere bevorzugt werden quaternlsiertes Dimethylaminopropylacrylamid und 
quatemisiertes Dimethylaminoethylacrylat verwendet. 

Als nichtionische Monomerkomponenten, die bevorzugt wasserloslich sind, eignen 
sich beisplelsweise Acrylamid, Methacrylamid, Acrylnitril, Methacrylnitril, N,N- 
Dimethylacrylamid, Vinylpyridin, Vinylacetat, hydroxygruppenhaltige Ester 
polymerisationsfahiger Sauren die Hydroxyethyl- und -propylester der Acrylsaure 
und Methacrylsaure, weiter aminogruppenhaltige Ester und Amide 
polymerlsations^higer Sauren wie die Dialkylaminoester, z.B. Dimethyl- und 
Dietliylaminoesterder AcrylsSure und Methacrylsdure, beisplelsweise 
Dimethylaminoethylacrylat sowie die entsprechenden Amide \Nie etwa 
Dimethylaminopropylacrylamid. Bevorzugt wird Acrylamid als nichtionische 
Monomerkomponente eingesetzt. Begrenzt wasserldsliche Monomere werden nur 
in dem Umfang eingesetzt wie sie die Wasseri5slichkeit des resultierenden 
Copolymers nicht beeintrSchtigen. 

Das erste kationische Polymer ist ein hochmolekulares Polymerisat. Sein mittleres 
Molekulargewlcht Mw liegt uber 1 Mio.. bevorzugt Dber 3 Mio. Das 
Molekulargewrcht des ersten kationischen Polymers ist hoher als das des zweiten 
kationischen Polymeren. Das hohe Molekulargewlcht des ersten kationischen 
Polymers verbessert die Wirkung der erfindungsgema&en 
Polymerzusammensetzung im Flockungsprozess. 

Die Ladungsdichte des ersten kationischen Polymeren ist im Prinzip frei wdhlbar 
und muss auf die jeweillge Anwendung abgestimmt werden. In einer vorteilhaften 
AusfOhrungsform ist das erste kationische Polymere aus 20 bis 90 Gew,% 
kationischen Monomeren gebildet, bevorzugt aus 40 bis 80 Gew. 

Das zwelte kationische Polymer kann aus denselben kationischen Monomeren 
polymerisiert sein wie sie bei dem ersten kationischen Polymer beschrieben 
wurden, allerdings erganzt urn das Monomer Diallyldimethylammoniumchlorid. 
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Bevorzugte kationische fCir Monomere sind die kationisierten Ester und Amide der 
(Meth)acrylsaure, jeweils ein quatemisiertes N-Atonri entlialtend und insbesondere 
bevorzugt warden quatemisiertes Dimettiylaminopropylacrylamid und 
5 quatemisiertes Dimethylaminoethylacrylat und das 
Dialiyidimethylammoniumciiiorid. 

Neben Homopolymeren aus den oben angefulirten !\/lonpmeren kSnnen aucli 
Copolymere mit bevorzugt wasserlOsliclien niclitionischen Monomeren verwendet 
10 werclen. Es tiandelt slcli um dieseiben nichtionisclien IVionomere, die bereits beim 
ereten kationisclien Poiymer beschrieben wurden. Bevorzugt wird Acrylamid als 
Comonomer eingesetzt. 

Begrenzt wasserl5sllche Monomere werden nur in dem Umfang eingesetzt wie sie 
die WasserlOsliclikeit des resuitlerenden Copolymers nicht beeintrdclitigen. 

15 

In einer vorteillnaften Ausfulirungsform ist das zweite kationische Poiymere aus 70 
bis 100 Gew.% kationischen IVlonomeren gebildet, bevorzugt aus 75 bis 100 
Gew.% und besonders bevorzugt aus 100 Gew.% 

20 Das zweite kationische Poiymer ist niedemiolekularer als das erste kationische 
Polymer, sein mittleres Molekuiargewicht Mw liegt unter 1 Mio, bevorzugt zwischen 
50 000 bis 700 000 und besonders bevorzugt zwischen 100 000 und 500 000. 

In einer weiteren vorteilhaften AusfQhrungsfonn weist das erste kationische 
25 Poiymere eine niedrigere kationische Ladungsdichte auf als das zweite kationische 
Poiymere. 

Die Herstellung der erfindungsgemSBen wasserl6slichen kationischen 
Polymerzusammensetzungen geschieht nach dem Verfahren adiabatischen 
30 Gelpolymerisation, wobei ein erstes kationisches Polymer in Gegenwart eines 
zweiten kationischen Polymeren aus seinen Monomerbestandteilen in wSssriger 
Ldsung durch eine radikalisch Polymerisation gebildet wird. 
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Zur DurchfQhrung wird zundchst eine wSssrige LOsung aus kationischen und 
gegebenenfalls nichtionlschen Monomeren und dem zweiten kationischen 
Polymeren angesetzt, die Starttemperatur fOr die Polymerisation in einem Bereicli 

5 von -10 bis 25°C eingestellt und durch ein Inertgas von Sauerstoff befreit. Durch 
Zusatz eines Polymerisationsinitiators wird die exotliemne Polymerisationsreaktion 
der l\/lonomere gestartet und es tritt eine EnwSirmung des Polymerisationsansatzes 
unter Ausbildung eines Polymergels ein. Nacii Erreiclien des 
Temperatunnaximums kann das sicli bildende feste Polymergel sofort 

10 weiterverarbeitet werden oder erst nacii einer Haltezeit, bevorzugt wird das 
Polymergel sofort nacii Enreichen der IVIaximaltemperatur weiterverarbeitet. 

Die wassrige Miscliung aus Monomeren und dem zweiten kationischen Polymer 
wird Qblichenweise in einer Konzentration von 10 bis 60 Gew.%, vorzugswelse 15 
15 bis 50 Gew.% und besonders bevorzugt 25 bis 45 Gew.% angesetzt. 

In einer bevorzugten AusfUhrungsfomn wird die bei der Polymerisation des zweiten 
kationischen Polymeren erhaltene L6sung direkt fOr die Herstellung der 
erfindungsgemaBen Produkte venwendet. 

20 

Die Starttemperatur ftlr die Polymerisationsreaktion wird auf einen Bereich von 
-10°C bis 25''C, vorzugsweise auf einen Bereich von 0°C bis IS'C eingestellt. 
HOhere Starttemperaturen fQhren zu Polymerisatgelen, die aufgrund ihrer Weichheit 
In den nachfolgenden Zert<leinemngs- und Trocknungsprozessen nicht mehr zu 
25 weiterzuverarbeiten sind. 

Die Polymerisation des ersten kationischen Polymeren wird als adiabatische 
Polymerisation durchgefQhrt und kann sowohl mit einem Redoxsystem als auch mit 
einem Photoinitiator gestartet werden. AuBerdem ist eine Kombination von beiden 
30 Start-Varianten mGglich. 



Das Redox-lnitiatorsystem besteht aus mindestens zwei Komponenten: Einem 
organischen oder anorganischen Oxidationsmittel und einem organischen oder 
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anorganischen Reduktionsmittel. HSufig werden dabei Verbindungen mit 
Peroxideinheiten verwendet, z.B. anorganische Peroxide wie Alkalimetall- und 
Ammoniumpersulfat, Alkalimetall- und Ammoniumperphosphate, 

5 Wasserstoffperoxid und dessen Saize (Natriumperoxid, Bariumperoxid) oder 
organische Peroxide wie Benzoylperoxyd, Butylhydroperoxid oder Persauren wie 
Peressigsdure. Daneben kdnnen aber auch andere Oxidationsmittel eingesetzt 
werden. z.B. Kaliumpermanganat, Natrium- und Kaiiumclnlorat, Kaliumdichromat 
usw. Als Reduktionsmittel kOnnen schwefelhaltige Verbindungen wie Sulfite, 

10 Thiosulfate, Sulfinsaure, organische Thiole (Ethylmercaptan, 2-Hydroxyethanthiol, 
2-Mercaptoethylammoniumchlorid. ThloglykolsSure) und andere venwendet werden. 
Daneben sind AscorbinsSure und niedervalente Metallsaize mOglich IKupfer(l); 
Mangan(ll); Eisen(ll)l. Auch Phosphorverbindungen kSnnen durchaus verwendet 
werden, z.B. Natriumhypophosphit. Im Falle einer Photopolymerisation wird die 

15 Reaktion bevorzugt mit UV-Licht gestartet, das den Zerfall des Starters bewlrkt. Als 
Starter konnen beispielsweise Benzoin- und Benzoinderivate, wie Benzoinether, 
Benzil und seine Derivate, wie Benzilketale, Acryidiazoniumsaize, Azoinitlatoren 
wie Z.B. 2,2'-Azobis(isobutyronitril), 2,2'-Azobis(2-amidinopropan)-hydrochlorid oder 
Acetophenonderivate verwendet werden. Die Menge der oxidierenden und der 

20 reduzierenden Komponente liegt im Bereich zwischen 0,00005 und 0,5 Gew.%, 
vorzugswelse von 0,001 bis 0,1 Gew.% bezogen auf die Monomerlosung und fiir 
Photoinitiatoren zwischen 0,001 und 0,1 Gew.% , bevorzugt 0,002 bis 0,05 Gew.%. 

Die Polymerisation wird in wSssriger LSsung diskontinulerlich In einem 
25 PolymerisationsgefaR oder kontinuierlich auf einem endlosen Band, wie es 
beispielsweise in der DE 35 44 770 beschrieben ist, durchgefQhrt. Diese Schrlft 
wird hiermit als Referenz eingefQhrt und gilt als Tell der Offenbarung. Der Prozess 
wird bei Atmospharendruck ohne auSere Warmezufuhr durchgefQhrt, wobei durch 
die Polymerisationswarme eine vom Gehalt an polymerisierbarer Substanz 
30 abhSngige maximale Endtemperatur von 50 bis 150 C erhalten wird. 

Nach dieser erfindungsgemaUen Polymerisationsweise werden Polymerisate mit 
entscheidend bessere Produkteigenschaften erhalten als sie fQr Produkte gemaR 



wo 2005/023884 



PCT/EP2004/005807 



9 

der EP 262945 gemessen wurden, die durch eine isothemne Polymerisation 
syntiietisiert wurden. 

Nach dam Ende Polymerisation erfolgt eine Zerl<leinerung des als Gel vorllegenden 
Polymerisates in technlsch Qblichen Apparaten. Das Verhaitnis von zweitem zu 
erstem l^ationischen Polymer ist entscheidend fOr die Weiterverarbeltung des 
Polymergels. Oberschreitet das Verhaitnis den Wert von 0,01:10 bis 1:4, so 
entstehen sehr weiche Gele, die nach der Zerkieinerung sofort wieder verkleben 
und eine Trocknung in technischem IVIa&stab nahezu unmOglich machen. 
Besonders kritisch sind Polymerisate mit kationlschen Monomeranteilen von Qber 
60 Gew.% weiterzuveraibeiten. Hierbei hat es sich oftmals bewShrt, das VerhdKnis 
von zweitem zu erstem kationlschen Polymer auf 0,2:10 bis <1:10 einzustellen. 

Das zerkleinerte Gel wird diskontinuierlich In einem Umiufttrockenschrank bei 70°C 
bis ISO^C, bevorzugt bei 80°C bis 120°C und besonders bevorzugt 90°C bis IIO'C 
getrocknet. Kontinuierlich erfolgt die Trocknung in den gleichen 
Temperaturbereichen beispielsweise auf einem Bandtrockner oder in einem 
Wirbelbetttrockner. Das Produkt weist nach der Trocknung vorzugsweise einen 
Feuchtegehalt von kleiner oder gleich 12 %. besonders bevorzugt kleiner oder 
gleich 10% auf. 

Nach der Trocknung wird das Produkt auf die gewQnschte Komfraktion gemahlen. 
Um ein schnelles Aufldsen des Produktes zu en^eichen, mOssen mindestens 90 
Gew.% des Produktes unter 2,0 mm, bevorzugt 90 Gew.% unter 1,6 mm groB seln. 
Feinanteile unter 0,1 mm sollten weniger als 10 Gew.% betragen, bevorzugt 
weniger als 5 Gew.%. 

Die erfindungsgemaSen Polymerisate eignen sich als Flockungshilfsmittel im Zuge 
der Fest/FIQssig-Trennung. Insbesondere sind sie geeignet einsetzbar bei der 
Reinigung von AbwSissem und bei der Aufbereitung von Trinkwasser. DarOber 
hinaus sind sie vorteilhaft als Retentionshilfsmittel in den Flockungsprozessen 
wdhrend der Herstellung von Papier venwendbar. 
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Im folgenden wird die Erfindung anhand von Beispielen erldutert. Diese 
Erlduteaingen sind lediglich beispielhaft und schrdnken den allgemeinen 
5 Erfindungsgedanken nicht sin 

Beispiele 

Bestimmung der Viskositat des Polvmeren 
10 Die Viskositaten wurden mit einem Brookfield-Viskosimeter an einer 0.5 Gew.% 
Ldsung in 10 Gew.% NaCI-Losung bestimmt. Dabei betrug die LOsezeit eine 
Stunde. 

Folgende AbkUrzungen werden venwendet: 

15 

ABAH: 2,2'-Azobis(2-amidinopropan)-hydroclilorid 
Dli\/IAPA-Quat: 3-Dimetliylammoniumpropyl(meth)acrylamid, das 



20 Bei den in den Beispielen venvendeten zweiten kationisclien Polymeren liandelt es 
. sich urn LQsungspolymere aus DADI\/IAC und DII\/!APA-Quat, die mit 
verschiedenem Polymergehalt und verschiedenen iVlolekulargewichten (Mw nacli 
GPC) hergestellt wurden. Die nSlieren Eigenscliaflen dieser Produkte sind in der 
Tabelle aufgefQhrt: 



ADAME-Quat: 



DADMAC 



mit l\/letliylchlorid quatemiert wurde 
2-Dimethylammoniumetliyl(metli)acrylat, das mit 
l\/lethylclilorid quatemiert wurde 
Diailyldimetliylammoniumchlorid 



Zweites kationisches Polvmere 



25 
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Typ 


Polymer- 
gehalt 


Molekular- 
gewlcht 


K1 


Poly-DADMAC 


40% 


300.000 


K2 


Poly-DIMAPA- 
Quat 


25% 


1.000.000 


K3 


Poly-DIMAPA- 
Quat 


40% 


100.000 


K4 


Poly-DIMAPA- 
Quat 


25% 


500.000 



Bestimmuna des Entwasserunaseffektes nach der Siebtest-Methode 

5 

Diese Testmethode ist dem betrieblich zur Anwendung kommenden 
Entwasserungsverfahren, namlich der kontinuierlichen Druckfiltration mittels 
Filterpressen oder Zentrifugalentwasserung in Zentrifugen, angepasst. 

10 Mit dieser Methode werden gewdhnlich organische kationische Polymere bezQgiich 
ihrer Eignung zur Konditionierung und Entwasserung von kommunalen oder 
industriellen Schl3mmen geprQft. 

Der Schlamm wird mit der zu prOfenden Flockungshilfsmittel-Ldsung unter 
15 konstanten Bedingungen O'e nach vorliandenem Entwdsserungsaggregat) 
konditloniert. Nacli der Konditionierung wird die Schlammprobe auf einem 
Metallsieb (200 pm Maschenweite) flltriert entwSssert). Gemessen wird die 
Entwdsserungsdauer (t^) fQr eine vorgegebene Flltratmenge und das ablaufende 
Filtrat in seiner Kiarheit in einem KIdrkeil (optiscli) beurteilt. 

20 

Kiarheit: "0" = keine KlSrung 

Kiarheit: "46" = beste KiSrung 

Erfindungsgema&e Polymere: 
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Die erfindungsgemaHen Polymere werden nach dem Verfahren der 
Gelpolymerisation hergestellt. 

5 Polymer 1 

In einem PolymerisationsgefaU wurden zunachst 390,0 g 50 Gew.% wassrige 
AcrylamidlSsuhg vorgelegt und mit 164,0 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
vermlscht. Nach der Zugabe von 325,0 g 60 Gew.% DIMAPA-Quat und 90,0 g der 
40 Gew.% LOsung des K1 wurde mit 4,0 g 50 Gew.%. SchwefelsSure auf pH 5,0 

10 eingestellt, auf O'C abkOhlt und mit Sticicstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 
0,45 g ABAH (2,2'-Azobis(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die 
Polymerisation mit UV-Licht gestartet. Binnen 25 min ISuft die Polymerisation von 
O^C auf 80 "C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei 100°C 
ftlr 90 min getrbcknet. Das Produkt wurde auf eine Komfraktion von 90-1400 pm 

15 vermahlen. 

Polvmer 2 

In einem Polymerisationsgefali wurden zunachst 280,0 g 50 Gew.% wSssrige 
AcrylamidlSsung vorgelegt und mit 150,7 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 

20 vermlscht. Nach der Zugabe von 433, g 60 Gew.% DIMAPA-Quat und 130,0 g der 
40 Gew.% LOsung des K1 wurde m'rt 6,0 g 50 Gew.% Schwefelsaure auf pH 5,0 
eingestellt, auf 0°C abkUhIt und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 
0,45 g ABAH (2,2'-Azobis(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die 
Polymerisation mit UV-Licht gestartet. Binnen 25 min ISufl die Polymerisation von 

25 O'C auf 80 "C. Das Polymer wunJe mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei lOO'C 
fQr 90 min getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Komfraktion von 90-1400 pm 
vermahlen. 

Polvmer 3 

30 In einem PolymerisationsgefaB wurden zunachst 378,0 g 50 Gew.% wassrige 
AcrylamidlQsung vorgelegt und mit 303,6 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
vermlscht. Nach der Zugabe von 260,0 g 80 Gew.% ADAME-Quat und 57,8 g der 
40 Gew.% LOsung des K3 wurde mit 0,6 g 50 Gew.% Schwefels&ure auf pH 5,0 
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eingestellt, auf 0°C abkuhit und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 
0,45 9 ABAH (2,2'-Azobls(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die 
Polymerisation mit UV-Licht gestartet. BInnen 25 min ISuft die Polymerisation von 
5 0°C auf 80 "C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei 1 00°C 
for 90 mIn getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Komfraktion von 90-1400 Mm 
vermahlen. 

Polvmer4 

10 Die Synthese erfolgte wie die von Polymer 3, nur wurden 29,0 g der 40 Gew.% 
L5sung von K3. 274,3 g 80 Gew.% ADAME-Quat und 318,2 g Wasser zugegeben. 

Polymer 5 

Die Synthese erfolgte wie die von Polymer 3, nur wurden 78,8 g der 40 Gew.% 
15 Losung von K3, 354,4 g 80 Gew.% ADAME-Quat, 270,0 g 50 Gew.% Acrylamid- 
L5sung und 296,1 g Wasser zugegeben. 

Polvmer 6 

Die Synthese erfolgte wie die von Polymer 3, nur wurden 39,4 g der 40 Gew.% 
20 LOsung von K3, 374,1 g 80 Gew.% ADAME-Quat. 270,0 g 50 Gew.% Acrylamid- 
LSsung und 316,0 g Wasser zugegeben. 

Polvmer 7 

Die Synthese erfolgte wie bel Polymer 2, nur wurden 70,0 g K1 und 210,7 g Wasser 
25 eingesetzt. 

Polvmer 8 

Die Synthese erfolgte wie bei Polymer 2, nur wurden 90,0 g K1 und 192,4 g Wasser 
eingesetzt. 

30 

Polvmer 9 

Die Synthese erfolgte wie bei Polymer 1. nur wurden 64,8 g K1 , 253,5 g Wasser, 
370 g Acrylamidl5sung und 308,5 g DIMAPA-Quat-L5sung eingesetzt. 
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Polymer 10 

Die Synthese erfolgte wie bei Polymer 1 , nur wurden 83,3 g K1 , 235,1 g Wasser, 
370 g AcrylamidlSsung und 308,5 g DIMAPA-Quat-Losung eingesetzt. 

5 

Beisplele zur Starttemperatur 

Je hdher die Starttemperatur, desto weicher sind die Gele, da die 
Molekulargewichte niedrigerwerden. Dies kdnnte man miteiner niedrigeren 
Monomerkonzentraition verhlndem. Beides fUhrt aber zu Gelen, die nicht mehr zu 
10 verarbeiten sind. Dalier sind genereil Starttemperaturen von Qber 25 *'C nach dem 
erfindungsgema&en Verlahren, das Gelzerkleinerung und Trocknung beinhaltet, 
nicht m5gllch. 

Polymer 1 1 

15 Die Synthese erfolgte wie in Polymer 1 beschrieben, nur wurde bei 1 0 °C gestartet. 
Polymer 12 

Die Synthese erfolgte wie in Polymer 1 beschrieben, nur wurde bei 15 "C gestartet 
20 Polymer 13 

Die Synthese erfolgte wie in Polymer 1 beschrieben, nur wurde bei 20 "C gestartet. 
Vergleichspolymere: 

25 

VerqIeichsDolymer 1 

In einem PolymerisationsgefaR wurden zunachst 407.0 g 50 Gew.% wassrige 
Acrylamidlosung yorgelegt und mit 312,7 g Wasser sowie 0,15 g Versenex 80 
yermlscht. Nach der Zugabe von 277,50 g 60 Gew.% DIMAPA-Quat wurde mit 
30 2,8 g 50 Gew.% Schwefelsaure und 0,30 g Ameisensaure auf pH 5,0 eingestellt, 
auf 0°C abkiihit und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH 
(2,2'-Azobis(2-methylproplonamldin)dihydrochlorid) wurde die Polymeri 



wo 2005/023884 



PCT/EP2004/005807 



15 

sation mit UV-Licht gestartet. Binnen 25 min ISuft die Polymerisation von O^C auf 80 
"C. Das Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei 100°C fQr 90 min 
getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Kornfraktion von 90-1400 pm vermahien. 

5 

Veraleichspolvmer 2 

In einem PolymerisationsgefaB wurden zunachst 240,0 g 50 Gew.% w3ssrlge 
Acrylamidldsung vorgelegt und mit 285,3 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 
vemnischt. Nach der Zugabe von 466,7 g 60 Gew.% DIMAPA-Quat wurde mit 8,0 

10 g 50 Gew.% SchwefelsSure und 0,30 g Ameisensdure auf pH 5,0 eingestelK, auf 
0°C abkUhIt und mit Stickstoff ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH 
(2,2'-Azobls(2-methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die Polymerisation mit 
UV-Licht gestartet. Binnen 25 min Iduft die Polymerisation von 0°C auf 80 "C. Das 
Polymer wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei 100°C fQr 90 min 

15 getrocknet. Das Produkt wurde auf eine Kornfraktion von 90-1400 pm vermahien. 

Veraleichspolvmer 3 

In einem PolymerisationsgefaS wurden zunSchst 342,0 g 50 Gew.% wSssrige 
AcrylamidlSsung vorgelegt und mit 394,7 g Wasser sowie 210 mg Versenex 80 

20 vermischt. Nach der Zugabe von 261 ,3 g 80 Gew.% ADAME-Quat wurde mit 2,0 g 
50 Gew.% Schwefelsdure auf pH 5,0 eingestelK, auf 0°C abkUhIt und mit Stickstoff 
ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH (2,2'-Azobis(2- 
methyipropionamidin)dihydrochlorid) wurde die Polymerisation mit UV-Licht 
gestartet. Binnen 25 min ISuft die Polymerisation von O'C auf 80 "C. Das Polymer 

25 wurde mit einem Fleischwolf zericleinert und bei 1 00°C fQr 90 min getrocknet. Das 
Produkt wurde auf eine Komfraktion von 90-1400 pm vermahien. 

Veraleichspolvmer 4 

In einem PolymerisationsgefaB wurden zunachst 270,0 g 50 Gew.% wassrige 
30 AcrylamidlSsung vorgelegt und mit 335,5 g Wasser sowie 21 0 mg Versenex 80 
vermischt. Nach der Zugabe von 393,8 g 80 Gew.% ADAME-Quat wurde mit 2,0 g 
50 Gew.% Schwefelsaure auf pH 5,0 eingestellt, auf OX abkQhIt und mit Stickstoff 
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ausgeblasen. Nach der Zugabe von 0,40 g ABAH (2,Z-Azobis(2- 
methylpropionamidin)dihydrochlorid) wurde die Polymerisation mit UV-Licht 
gestartet. Binnen 25 min lauft die Polymerisation von 0°C auf 80 °C. Das Polymer 
5 wurde mit einem Fleischwolf zerkleinert und bei 100°C fur 90 min getrocknet. Das 
Produkt wurde auf eine Kornfraktion von 90-1400 [sm vermahlen. 

Veraleichspolvmer 5 

Eine Mischung aus 133,3 g 75 Gew.% MADAM E-Quat-Losung, 250 g K1 und 283,7 
10 g Wasser wurde mit Stickstoff gespQIt und auf 70 ""C geheizt. Nach der Zugabe von 
3,0 mL einer 2 Gew*%igen methanolisclien AIBN-Losung wurde 3 h be! 70 ^'C 
(isotherm) gerUhrt. Die Produktviskositdt lag bei 19000 mPas. 

Veraleichspolvmer 6 

15 Die Synthese erfolgte wie in Vergleichsbeispiel 5 beschrieben, nur wurden 250,0 g 
K1 , 106,7 g MADAME-Quat, 40,0 g Acrylamid und 270,3 g Wasser eingesetzt. 

VeraleichsDolvmer 7 (nach EP 262945 B1) 

Die Synthese erfolgte wie in Vergleichsbeispiel 5 beschrieben, nur wurden 250,0 g 
20 K1 , 80,0 g MADAME-Quat, 80,0 g Acrylamid und 257,3 g Wasser eingesetzt. 

Veraleichspolvmer 8 (nach EP 262945 B1) - Starttemoeratur 
Die Synthese erfolgte wie in Vergleichsbeispiel 6 beschrieben, nur wurde bei 3*^0 
mit 1000 ppm Na2S208, 7 ppm FeS04 und 2000 ppm Na2S205 gestartet. Die 
25 Temperatur des Ansatzes stieg in 24 Min. auf 33''C. Nun wurde 60 Min. 
nachgerUhrt. 

Veraleichspolvmer 9 (nach EP 262945 B1^ - Starttemoeratur 
Die Synthese erfolgte wie in Vergleichsbeispiel 7 beschrieben, nur wurde bei 3°C 
30 mit 500 ppm NaaSaOs, 7 ppm FeS04 und 1000 ppm NaaSaOs gestartet. Die 
Temperatur des Ansatzes stieg in 40 Min. auf 31 ''C. Nun wurde 60 Min. 
nachgerOhrt. 
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Anwendungstechnische Beisplele: 

Die anwendungstechnischen Versuche wurden zwar alle an llvericher Schlamm 
durchgefuhrt, der Schlamm wurde aber an verschiedenen Tagen entnommen, 
5 daher schwanken fur die gleiche Polymer/ Schlamm-Kombination die Werte 
mitunter. Innerhalb eines Beispiels wurde immer die gleiche Schlammcharge 
verwendet. Die Eigenschaften des Klarschlammes einer KlSranlage konnen. wis 
dem Fachmann bekannt ist, mit der Zeit schwanken. 

10 Anwendunasbeispiel 1: 

ErfindungsgemaBes Polymer 1 wird mit Vergleichspolymer 1 verglichen so wie mit 
einer getrennten Dosierung von zuerst zweitem kationischen Polymer und danach 
erstem kationischen Polymer in Form der Vergleichspolymerisate ohne zweitem 
kat. Polymer. 

15 Die Ruhrzeit betrug 10 s. die Filtratmenge 200 mL. 

WS: Polymermenge („Wirksubstanz"), TS: Trockensubstanz Im Klarschlamm 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


3.9 


4.2 


4,5 


Zugabemenge [gCWSKml 


120 


130 


140 


Vergleichspolymer 1 


37s 


22s 


IBs 


20 


26 


29 


Vergleichspol^er 1 mit 10 % K2 


33s 


24s 


19s 


25 


28 


29 


Vergleichspolymer 1 mit 10 % K3 


34s 


21s 


20s 


26 


29 


30 


Vergleichspolymer 1 mit 10 % K4 


32s 


18s 


17s 


25 


29 


30 


Polymer 1 


29s 


16s 


15s 


28 


41 


43 



20 Angabe in s = Zeit fOr 200 mL Filtrat, In Fett Kiarheit der Ldsung 
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Anwendunasbeispiel 2 

ErfindungsgemaUes Polymer 2 wird mit Vergleichspolymer 2 verglichen so wie mit 
einer getrennten Dosierung von zuerst zweitem kationischen Polymer und danach 
erstem kationischen Polymer In Fomri der Verglelchspolymerlsate ohne Anteil an 
5 zweitem kat. Polymer. 

Die RUhrzeit betrug 10 s, die Filtratmenge 200 mL. 

WS: Polymermenge („Wirksubstanz"), TS: Trockensubstanz Im Klarschlamm 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


4,2 


4,5 


4,8 


Zugabemenge ig(WS)/in^ 


130 


140 


150 


Vergleichspolymer 2 


35s 


25s 


16s 


23 


28 


34 


Vergleichspolymer 2 mit 10 % K2 


35s 


25s 


16s 


26 


31 


34 


Vergleichspolymer 2 mit 10 % K3 


44s 


28s 


22s 


27 


33 


36 


Vergleichspolymer 2 mit 10 % K4 


40s 


31s 


23s 


28 


32 


35 


Polymer 2 


32s 


20s 


18s 


32 


39 


40 



Angabe in s = Zelt fOr 200 mL Filtrat, in Fett Klarheit der Losung 
AnwendunqsbeisDlel 3 

Erfindungsgema&e Polymere 3, 4, 5 und 6 werden mit Vergleichspolymer 3 und 4 
verglichen. 

Die RQhrzeit betrug 10 s, die Filtratmenge 200 mL 

WS: Polymermenge („Wirksubstanz"), TS: Trockensubstanz Im KIdrschlamm 



wo 2005/023884 



PCT/EP2004/005807 



19 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


A 1 


A 7 








1*^0 




Vergleichspolymer 3 


1 OS 


IOq 




l*r 






1 wiiyiiic?! o 




lis 




17 
1 f 


24 


42 

"Tab 


P^r^l\/mor ^ 

1 LJiyillC^i *r 


1 WO 


12s 


4s 


18 


24. 


46 










Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 




A 7 






1*^0 


140 

1 "TV/ 


Vergleichspolymer 4 


40o 




19q 


14 


26 


44 


Polymer 5 


25s 


15s 


8s 


23 


46 


46 


Polymer 6 


25s 


15s 


8s 


15 


38 


46 



Angabe in s - ZeitfQr 200 mL Filtrat, in Fett Klarlieit der Ldsung. 

s Aus den Ergebnissen der anwendungstechnischen Beispiele 1 bis 3 erkennt man 
die bessere Wirkung der erfindungsgemS&en Poiymere. wenn man als Wiri<ung 
beide Parameter -Geschwindiglceit der Filtration und Klarlieit des Filtrates- 
berQclcsichtigt- 

10 Anwendunqsbeispiel 4: 

ErfindungsgemaBe Poiymere 7, 8, 9 und 10 werden mit Vergleichspolymer 1, 5, 6 
und 7 verglichen. 

Die RGIirzelt betrug 10 s, die Flltratmenge 200 mL. 
15 WS: Polymermenge („Wirksubstanz"), TS: Trockensubstanz im Klarschlamm 
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Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


3,7 


4.4 


5.2 


Zugabemenge [g(WS)/in^ 


160 


170 


180 


Vergleichspolymer 1 


52s 


33s 


18s 


34 


38 


44 


Polymer 7 


35s 


16s 


9s 


40 


46 


46 


Polymer 8 


38s 


16s 


12s 


44 


46 


46 


Polymer 9 


24s 


13s 


8s 


44 

26s 


46 

16s 


46 

10s 


Polymer 10 


44 


46 


46 


Vergleichspolymer 5 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 


Vergleichspolymer 6 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 


Vergleichspolymer 7 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 



Die Vergieichsbeispiele nach EP262945 B1 sind den erfindungsgema&en 
5 Polymeren deutlich unterlegen. Bei Dosiermengen, mit denen die 

erfindungsgemaUen Polymere gute Entwasserungsergebnisse liefern, zeigen die 
Vergieichsbeispiele noch keine auch annahernd befriedigende Entwasserung. 

Anwendunqsbeispiel 5: 
10 ErfindungsgemaBe Polymere 11,12 und 13 werden mit Vergleichspolymer 1 , 8 und 
9 verglichen. 
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Die RQhrzeit betrug 10 s, die Flltratmenge 200 mL. 

WS: Polymermenge („Wirksubstanz^, TS: Trockensubstanz im Kiarschlamm 



Zugabemenge [Kg(WS)/t TS] 


4,8 


5,2 


5,5 


Zugabemenge [g(WS)/m^] 


160 


170 


180 


Vergleichspolymer 1 


52s 


46s 


43s 


12 


18 


22 


Vergleichspolymer 1 mit 10 % K1 


54s 


50s 


45s 


16 


26 


31 


Vergleichspolymer 1 mit 10 % K3 


52s 


48s 


47s 


18 


22 


25 


Polymer 1 1 


17s 


12s 


10s 


34 


40 


46 


Polymer 12 


21s 


18s 


13s 


31 

23s 


36 

19s 


40 

16s 


Polymer 13 


32 


35 


39 


Vergleichspolymer 8 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 


Vergleichspolymer 9 


> 

100s 


> 

100s 


> 

100s 


0 


0 


0 



Angabe in s = Zeit fQr 200 mL Filtrat, in Fett Klarheit der Losung 

Anwendungsbeispiel 6: 
Kiaranlage 
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In einer Kl§ranlage wurde ein kationisches Polyacrylamid (Praestol® 644 BC, ein 
kommerzielles Produkt der Fa. Stockhausen GmbH&Co. KG auf Basis von 55 
%Gew. DIMAPA-Quat. und 45 Gew.% Acrylamid) mitdem Polymer 2 bezQgllch der 

5 Flockungsleistung an kommunalem Kiarschlamm verglichen. 

Es zeigte sich, dass mit dem erfindungsgemalSen Polymer 2 2,85 kg/t TS zur 
Flockung ben5tigt wurden, wahrend bei der Verwendung von Praestol® 644 BC 4,1 
kg/t TS erforderllch \waren. DarQber hlnaus wurde gegenQber Praestol® 644 BC mit 
dem Polymer 2 eine um 1% hdhere Trockensubstanz von 38,5 % Im Fllterkuchen 

10 erreicht Ein Versuch mit dem Produkt CS 257, ein kationisches Polymer auf Basis 
von 70 Gew.% ADAM-Quat. und 30 Gew. Acrylamid, von der Fa. Naico ergab nur 
36 % TS bei einem Verbrauch von 5,4 kg/t TS. 



30 
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Anspruche 

1. Pulverformige, wasserlosliche kationische Polymerzusammensetzung die 

5 mindestens zwei, in den katlonischen Gruppen verschieden zusammengesetzte 
kationische Polymere enthalt, wobei ein erstes kationisches Polynner in Gegenwart 
eines 2weiten kationischen Polymeren in wassriger Losung aus seinen 
Monomerbestandteilen durch radikalische Polymerisation gebildet ist, 
dadurch gekennzeichnet, dass 
10 - die Polymerisation des ersten kationischen Polymeren in einer wdssrigen LSsung 
des zwelten kationischen Polymeren nach dem Verfahren der adiabatlschen 
Gelpolymerisation erfolgt. 

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das 

15 Verhaitnis von zweitem zu erstem kationischen Polymer zwischen 0.01:10 bis 1 :4, 
iiegt. 

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass das 
erste kationische Polymer ein mittleres Molekulargewichtsmittel von groSer 1 Mio. 

20 aufweist. 

4. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das 
zwelte kationische Polymer ein mittleres Molekulargewichtsmittel von unter 1 Mio, 
aufweist. 

25 

5. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das 
erste kationische Polymere unter Venwendung von kationischen Monomeren, 
ausgewdhit aus der Gruppe der kationisierten Ester und Amide der 
(Meth)acrylsaure, Jewells ein quaternisiertes N-Atom enthaltend, vorzugsweise 

30 quaternisiertes Dimethylaminopropylacrylamid und quaternisiertes 
Dimethylaminoethylacrylat gebildet ist. 
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6. Zusammensetzung nach Anspruch 1 , 2 und 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
das zwelte kationische Polymere unter Verwendung von kationischen Monomeren, 
ausgewShlt aus der Gruppe Diallyldimethylammoniumchlorid und der kationisierten 
5 Ester und Amide der (Meth)acrylsaure, jeweils ein quaternisiertes N-Atom 
enthaltend, vorzugsweise quaternisiertes Dimethylaminopropylacrylamid, 
quaternisiertes Dimethylaminoetliylacrylat und /oder 
Diallyldimethylammoniumchlorid gebildet ist. 

10 7. Zusammensetzung nach Anspruch 5 und 6, dadurch gekennzeichnet, dass mit 
weiteren, nichtionischen wasserI5slichen Monomeren, vorzugsweise mit Acrylamid 
copolymerisiert ist. 

8. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet dass das 
15 erste kationische Polymere aus 20 bis 90 Gew.% kationischen Monomeren 

zusammengesetzt ist. 

9. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass das 
zweite kationische Polymere aus 70 bis 100 Gew% aus kationischen Monomeren 

20 zusammengesetzt ist. 

10. Zusammensetzung nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das 
erste kationische Polymere eine niedrigere Ladungsdichte als das zweite 
kationische Polymere aufweist. 

25 

11. Verfahren zur Herstellung von Polymerzusammensetzungen gema& der 
AnsprUche 1 bis 10 die mindestens zwei, in der kationischen Gruppe verschieden 
zusammengesetzte kationische Polymere enthalten, wobei ein erstes kationisches 
Polymer in Gegenwart eines zweiten kationischen Polymeren aus seinen 

30 Monomerbestandteilen in wassriger Losung durch eine adiabatische 
Gelpolymerisation radikalisch polymerlsiert wird, 
dadurch gekennzeichnet, dass 
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- die wassrige Losung aus kationischen Monomeren und dem zweiten kationischen 
Polymeren mit einer Konzentration von 10 bis 60 Gew.% angesetzt, die 
Starttemperatur fOr die Polymerisation in einem Bereich von -10 bis 25°C eingestellt 

5 und durch ein Inertgas von Sauerstoff befrelt wird, 

- durch Zusatz eines Polymerlsationsinitlators die exotherme 
Polymerisationsreaktion der Monomere gestartet wird und eine Erwarmung des 
Polymerisationsansatzes unter Ausbildung eines Polymergels bis zu seiner 
Maximaltemperatur erfolgt, 

10 - nach Erreichen der Maximaltemperatur das Polymergel mechanisch zerkleinert 
und getrocknet wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 11 , dadurch gekennzeichnet, dass die 
Starttemperatur der Polymerisation auf einen Bereich von 0 bis 15*^0 eingestellt 

15 wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 11 und 12, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Konzentration der wassrigen Losung aus Monomer und zweitem kationischen 
Polymer 15 bis 50 Gew.% betragt. 

20 

14. Verfahren nach Anspruch 11 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Polymerisationsinitiator aus eInem Redoxsystem und/oder einem durch UV- 
Strahlung aktivierbaren System besteht 

25 15. Verfahren nach Anspruch 11 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Polymerisation auf einem Polymerisationsband durchgefUhrt wird. 

16. Verfahren nach Anspruch 11 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass das 
wassrige Polymerisatgel nach seiner Zerkleinerung bei Temperaturen von 80^0 bis 
30 120°C auf einen Feuchtegehalt von kleiner oder gleich 12 getrocknet wird. 



17. Verwendung der Polymere nach Anspruch 1 bis 10 als Flockungshilfsmittei zur 
Fest/Fltissig-Trennung. 
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18. Verwendung nach Anspruch 17 zur Reinigung von Abwdssern und zur 
Aufbereitung von Trinkwasser. 



19. Verwendung nach Anspruch 17 bei der Herstellung von Papier. 
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